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Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Her— 
stellung von Failungs— und Trankungskatalysatoren. 

Die vorliegende Erfindung betriff t ein Verfahren und 
eine Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von 
Fallungs- und Tr&nkungska taly sa toren . 

Im allgemeinen verden Fal lungs- und Trankungska taly— 
satoren chargenweise in Riihrwerksbehaltern hergestellt . 
Dieses diskontlnulerliche Verfahren ist mit technischen 
und okonomischen Nachteilen verbunden. Erf ahrungsgemass 
ist die Einhaltung gleicher Produktionsbedingungen bei 
einem Chargenbetrieb von vielen nicht iramer ttberschau- 
baren Faktoren abhangig. Dadurch kann die erf order liche 
Gleichmassigkeit der Produktquali tat nicht nur nicht 
eingehalten werden, sondern es mlissen auch Fehlchargen 
in Kauf genommen werden. Ausserdem sind die MSglichkei- 
ten zur Automati si erung sowie zur Steigerung der Arbeits- 
produktivitat durch Reduzierung der manuellen Tatigkeit, 
die teilweise unter gesundhei t sschadlichen Bedingungen 
ablauft, ausserst begrenzt. 

Es ist daher Zweck der Erf indung, Katalysa toren einer- 
seits durch Trankung von irgendwelchen Triigern mit beli - 
bigen Me tall salzlo sungen und andererseits durch Fal lung 
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von schwerldsl ichen Verbindungen aus ntsprechenden 
Metal 1 sal z lb sung en mi t und ohne i rgendwelchen Tragern 
auf kont inuierl ichem Wege herzustel len. 
Verfahren und Vorr i chtung ermdgl ichen : 

a) eine optimale Wahl der ftir den jeveiligen Einsatz- 
zweck des Katalysators giinstigsten Hers tel lungs- 
parameter ( Tempera tur bzw. Tempera turprof il , pH-Wert, 
Fal lzonenabs tuf ung, Konzentrat ion des aktiven Metal— 
les etc . ) , 

b) eine schnelle und unproblemati ache Umstellung der 
Produktion auf verschiedene Katalysator typen, 

c) Kapazi ta tsanderungen ohne verf ahrens techni sche Ri- 
siken mit ainlmalem Aufvand, 

d) eine Verringerung der aanuellen Arbeit und eine 
Verbesserung der Sussaren Arbei tsbedingungen mit 
der Mbglichkeit, das ganze Verfahren zu automati- 
sleren, 

e) die Entfernung des die katalytische Aktivitat hau- 
fig negativ beeinf lussenden Fal lungsni ttel s auf 
wlrtschaf tliche Veise (kontinuierliche Waschung 
vor der Trocknungss tuf e ) . 

Das Verfahren und die Vorrichtung gestatten, aus Metall- 
salzlbsungen durch kontinuierliche Zugabe von sogen. 
Katalysa4srtragern in jeder gewtinschten Menge durch Ad- 
sorption bzw. durch Flxierung mit Hilfe eines F&llungs- 
aittels In einer gezielten Ffillzonenabstuf ung bei kon- 
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Btanter bzw. bei steuerbarer Temperaturfuhrung homogen 
geschaffene Katalysatoren unterschiedlichster Art und 
Konzentration kontinuierlich herzustellen. 

Die Vorrichtung wird erganzt durch eine kontinuierli ehe 
Filtration und mehrstufige Waschung zwecks Entfernung 
von Fallungsmitteln aus den Katalysatormassen. 

- Erfindungsgemass wird die Fallzonenabstuf ung , die u. 
a. fur die Art und Ausbildung der Partikel und fur 
die Aktivitat des Katalysators entscheidend ist, durch 
den Einbau von Trennwanden in die Fall- bzw. Adsorp- 
tionsstrecke erreicht. Diese Einbauten erzielen auf 
engstem Raum die Wirkung einer aus mehreren Ruhrge- 
fassen bestehenden Ruhrwerkskaskade , auf die anteil- 
massig eine oder mehrere Lbsungen gegeben werden. Der 
Effekt kann vorteilhaft dedurch optimiert werden, dass 
die Zufiihrung einer Lbsung uber eine Art Brause erfolgt. 

- Erfindungsgemass erfolgt die homogene Beauf schlagung 
des Katalysatortragers vor und/oder nach der eigent- 
lichen Reaktionsstrecke ait Hilfe eines Ruhrwerkes (z. 
B. rait einer Paddelsehnecke) . 

- Erfindungsgemass wird die Temperaturfiihrung der zuge- 
gebenen Losungen durch gesteuerte Erwarmung in Warme- 
tauschern und die Einstellung eines Temperaturniveaus 
innerhalb der Reaktionsstrecke durch Mantelbeheizung 
erreicht, die gegebenenf alls in Zonen verschiedener 
Temperatur aufgetei It werden kann. 

- Erfindungsgemass kann die Kapazitat der Vorrichtung bzw. 
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die Reakt ionszei t unter Jewells genau defini rten 
Bedlngungen durch Variieren des Instandes der gesam- 
ten Reakti onss trecke bzw. ihrer Tei lelemente verttn- 
dert werden. 

Erf indungsgemciss kann die Automa ti si erung dadurch 
erreicht werden, class die Zugabe der Lttsungen zur 
Herstellung von Trttnkungska taly satoren bei reiner 
Adsorption Uber die Lei tf ahigkei t und zur Herstellung 
von Trankungska talysa toren mi t alkalischer Pixierung 
des aktiven Metalles auf dem TrfcLger sowie zur Herstel- 
lung von Fal lungska talysa toren Uber eine PH-Regelung 
gesteuert werden kann* Erfolgt die Pixierung bzw. Fri- 
lling der die katalytischen Eigenschaf ten beeinf ^ lis sen- 
den Metalle durch Zugabe anderer die Schwerlbslichkei t 
derselben bewirkende Reagenzlbsungen , so kann die Steu- 
erung ebenfalls liber die Lei tf eLhigkei t vorgenoamen 
werden. 

Erf indungsgeattss besteht die Vorrlchtung zum kontinu- 
i erl ichen Herstel lungsverf ahren fiir F&llungs- und 
Trfeinkungska talysa toren aus dem Reaktlonsbehal ter mlt 
RUhrwerk und den dargelegten Einbauten sowie mi t sei- 
nen Dosier-, Beheizungs- und Automatisierungsmttglich- 
keiten. Erganzt wird die Vorrlchtung durch eine konti- 
nulerliche Filtration und gegebenenf alls durch eine 
kontinuierliche Auswaschung des Fttllungsai ttels . Die 
welteren Bearbei tungsstuf en wle Trocknung und gegebe- 
nenfalls Reduktion und Stabi 1 i sierung werden in an sich 
bekannter Weise durchgefUhrt . Die Waschung kann z.B. 
auf hintereinandergeschalteten Drehfiltern erfolgen, 
zwlschen die zur Wi ederauf maischung des Fil terkuchens 
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zwecks Aufgabe auf das n&chste Filter Maischen einge- 
setzt werden. 

Durch die Erfindung konnen in einer Vorrichtung sowohl 
Fal lungs- als auch Trankungskatalysatoren hergestellt 
werden. Durch die geschlossene Bauweise ergibt sich ne- 
ben der Verbesserung der Arbei tsplatzbedingungen ausser- 
dem, dass Fallungen auch unter Druck, d.h. bei Tempera- 
turen oberhalb 100° C durchgefUhrt werden konnen. Durch 
Variation von Temperatur, Konzentration, Reaktionszei t 
und Art des aktiven Metalles und seines Tragers konnen 
Katalysatoren untersehi edlichster Konvenienz produziert 
werden. Infolge der besonders einfach durchzufiihrenden 
Reinigung der Vorrichtung werden Totzeiten beim Produkt— 
wechsel vermindert . Die Verringerung von manueller Tatig- 
„keit sowie die Nutzurig der Automatisierungsmdgliehkeiten 
lassen die Personalkosten erheblich sinken. Da mit der 
Vorrichtung die Katalysatoren unter reproduzierbaren 
Standardbedingungen hergestellt werden konnen, werden 
durch Fehlchargen verursachte Kosten eingespart. Die Ein- 
fiihrung einer kontinuierliehen Auswaschung des anhaf ten- 
den Fallungsmi ttels im Gegenstrom gestattet, den Vasch- 
wasserverbrauch um 50 % zu senken, ohne dass Kosten ftir 
Stapelbehalter entstehen. Die Erfindung legt soiit ein 
besonders wirtschaf tliches Verfahren zur Herstellung von 
Fallungs- und Trankungskatalysatoren dar. 

Anhand eines Beispieles soli die Herstellung eines Ni- 
F&ll-ungskatalysators gezeigt werden: 

Ni (N0 5 ) 2 -L5sung (l) und Soda-Ldsung (2) werden uber Pum- 
pen (3) dosiert, in Warmetauschern (h) auf die gewiinschte 
Temperatur gebracht und in die Vorrichtung (5) geleitet. 
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In der Pallzone (6), die hier z.B. mit roti r nden Trenn- 
wanden ausgestattet ist, wird eine gezielte Fallzonenab- 
stufung erreicht. Aus einem Misch r (10) wi rd iiber ein 
Zellenrad (ll) die gewiinschte Menge Katalysa tortrager in 
eine Anmaischschnecke (12) dosiert und dort mil Wasser (13) 
zu einer Suspension angemacht . Dieser Katalysa tor trager 
wird im Anschluss an die Fallzone in die F&1 lappa ra tur ge- 
geben und mittels eines Ruhrwerkes (7) honogen mit der Ka- 
talysa tormasse beauf schlagt . Das fiir die Fallung erforder- 
liche Tempera tur-Niveau wird iiber die Mantelbeheizung (8) 
der Vorrichtung eingestellt bzw. gehalten, ttber einen in 
der Hohe vers tel Ibaren Auslauf (9) kann der Instand der Ap- 
paratur und dami t die Kapazitat dieser Vorrichtung variiert 
werden, Die Fal 1 suspension wird iiber eine Pumpe (l*) zur 
Laugenabf titration mittels z.B. eines Drehfilter (15) ge- 
pumpt. Nach Anmaischung mit Vaschwasser (16, 20) in Maischen 
(17, 19) wird der Katalysator auf z.B. weiteren Drehfiltern 
(18, 21) bis auf den gewiinschten Endwert an Alkali gewaschen. 
Danach erfolgen die weiteren Bearbei tungsstuf en wie Trocknen, 
Reduzieren, S tabi 1 i sieren etc. (22) in an sich bekannter 
Weise. 



409817/0949 



- 7 - 



2250274 



Patentanspriich 

Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Her- 
stellung von Fallungs- und Trankungskatalysatoren, 
wobei Fallungskatalysatoren mit und ohne Trager und 
Trankungskatalysatoren mit und ohne chemische Fixie- 
rung der aktiven Metalle erhalten werden konnen. 

Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet , 
dass in einem speziellen Reaktor iiber eingebaute 
Trennkammern die Wirkung einer Riihrwerkskaskade 
erzielt wird, in der eine gezielte Fallzonenabstu- 
fung vorgenommen werden kann. 

Verfahren nach Anspruch 1 und 2 dadurch gekennzeich — 
net, dass gegebenenf alls die der gewiinschten Metall- 
konzentration des Katalysators entsprechende Menge 
an Tragermaterial kontinuierlich in den Reaktor ge- 
geben wird. 

Verfahren nach Anspruch 1 his 3 dadurch gekennzeich- 
net, dafl mittels eines in den Reaktor eingebauten 
waagerechten Rtihrwerkes eine homogene Beauf schlagung 
des Tragerma terials mit einer Metallosung oder mit 
einer Ausfallung von katalytisch wirksamen Metallen 
bzw. ihrer Verbindung erfolgt. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis h dadurch gekennzeich- 
net, dass iiber eine Variation des Instandes des zur 
Fallung oder zur Adsorption eingesetzten Reaktors die 
Kapazitat desselben bzw. die Reaktionszei t innerhalh 
desselben geandert werden kann. 
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Verfahren nach Anspruch 1 bis 5 dadurch gek nnzeich- 
net, dass uber die Durchlauf erhi tzer fur die verwen- 
deten Ldsungen und Uber die Man tel beheizung jedes ge- 
wunschte Tempera turprofi 1 reproduzierbar eingestell t 
und au f reoh terhal ten werden kann. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis 6 dadurch gekennzeich- 
net, dass die Automat i si erung der im Reaktor vorge- 
nommenen Prozesse uber ein vom PH-Wert bzw. von der 
Lei tfkhigkei t abhangige Regelung erf olgen kann. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis 7 dadurch gekennzeich- 
net> dass im Anschluss an die kontinuierliche Atof.il- 
tration der Mutterlauge erf orderlichenfalls eine kon- 
tinuierliche Auswaschung des Fal lungsmi ttel s uber z.B. 
Drehfilter rnit vorgeschal teten Maischen moglich ist f 
wobei die Auf eh thai tszei t in den Maischen, die erfor- 
derliche Waschwassermenge sowie die zulassige Scher- 
beanspruchung in den Maischen auf den jeweiligen Ka- 
talysatortyp abgestimmt sein miissen. 
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